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Beschreibung 

Der Erfindung betrifft organophile Schichtsilikate, die in organischen L^semitteln unter Blldung eines 
Gels dispergierbar sind. 

5 Org a no-Smectite oder organophile Schichtsililcate, das sind mit organischen Kationen belegte 
Tonmlneralien, stellen gute Thixotroplerungsniittel fQr organische Systeme verschiedener PolaritSt dar. 
Die einsetzbaren Tonmlneralien gehdren der Gruppe der 2:1-Schlchtsllikate an, deren Schichten eine 
negative Ladung tragen, die durch Zwischenschlcht-Katlonen kompensiert wird. Nach der Kristallstruktur 
unterscheidet man dloktaedrische und trioktaedrische Vertreter. Zu den dloktraedrischen Vertretern gehort 

^0 der Montmorlllonit mit dem Sonderfall des Bentonits, der Beidellit und der Nontronit Zu der 
tnoktaedrlschen Gruppe gehdren Saponit und Hectorit Die wichtlgsten Typen fOr die Anwendung a Is 
Thlxotroplerungsmlttel sind Hectorite und Bentonite. 

Es istt Z.B. aus der DE— OS 3149 131, bekannt da& sich aus einem Schichtsilikat mit austauschbaren 
Kationen und wdBrigen Losungen eInes organischen Tetraalkylammonlumsalzes (z.B. Oimethyldistearyl- 
ammoniumchlorid oder Dimethylbenzylstearylammonlumchlorid) organophile Schichtsilikate (Organo- 
Smectite) herstellen lessen, die zur Erzeugung von Gelen in organischen Ldsemittein geeignet sind. Die 
organophilen Schichtsilikate werden von ihrem Einsatz In der Regei in einem organischen Solvens 
vorgequollen. Obticherweise werden Fasten mit etwa 10 Gew.-%, sogenannte Stammpasten, hergestellt 
und mindestens 24 Stunden vor dem Einsatz gelagert, damit die Silikate ihre voile Wirksamkeit entfalten 

20 kdnnen. Als organische Ldsemittel dienen zu diesem Zweck Kohlenwasserstoffe, wie Toluol, Xylol und 
Benzin, aber auch polarere Ldsemittel wie Alkohole und Ketone. Aus Kohlenwasserstoffen mit hdherem 
Moiekulargewlcht lessen sich festere Stammpasten erhalten. 

Wenn man unpolare Losemittel fQr die Herstellung der Stammpaste benutzt, 1st es oftmals nQtig, 
geringe Mengen (z.B. bis 40 Gew.-% bezogen auf das eingesetzte Silikat) eines polaren Ldsemittels, wie 

25 Methanol, zuzusetzen. 

Anstelle des polaren Ldsemittels kann man auch lonogene oder nicht-ionogene Netzmittel fQr die 
Gellerung von organisch vorbehandelten Schfchtsillkaten zusetzten, die fur diesen Zweck auch als 
Handelsprodukt zur Verfugung stehen. Diese Additive werden in der Regel in Mengen von 1Q--60 Gew.-%, 
bezogen auf dasOrganosilikat der Aufechldmmung in einem organischen Ldsemittel zugesetzt Die Fasten 

ZQ werden durch diesen Zusatz oftmals fliefi^hlger und sind daher besser handhabbar. Auch die Zeit bis zur 
Ausbildung des Gels kann sich verkurzen. 

Die nach dem oben erwShnten Verfahren hergestellten organophilen Schichtsilikate fOhren jedoch zu 
Stammpasten, die nicht iagerstabil sind und nach einem Idngeren Zeltraum Ldsemittel abscheiden, wobei 
der verbteibende Tell der Fasten barter und feststoffreicher wird. Die Fasten mQssen daher vor ihrem 

35 Einsatz emeut aufgerOhrt werden. Ferner ist die Anfangskonzentration des organophilen Silikats in der 
Stammpaste begrenzt, da sonst die Gefahr besteht, dafi die Faste zu fest wird und nIcht mehr verarbeitet 
werden kann. AuSer in der oben erwahnten D&— OS 3 149 131 sind organophll modifizierte Schichtsilikate, 
die eine quartdre Ammoniumverbindung einer ahnlichen Struktur enthalten, auch in der DE— OS 3 145 457 
beschrieben. 

40 Es bestand daher die Aufgabe, neue Organo-Schlchtsllikate zu finden, deren Fasten eine erhdhte 
Lagerstabilltat aufweisen und eine hdhere Anfangskonzentration an organophllem Silikat eriauben. 

Es wurde nun ein gelbildend^ organophiies Schichtsilikat gefunden, dessen austauschbare Kationen 
ganz oder teilweise durch eine quartare Ammoniumverbindung der Formel 



ersetzt sind, wobei Ri und Rj gleich oder verschieden sein kdnnen und C^— €30-' vorzugsweise Cr-<^18- 
Alkyl Oder C^— C30-, vorzugsweise C^-Cis-Alkenyl, R3 C,— Ca-, vorzugsweise C^— Ci-AlkyI, R4 Ci— Cg-Alkyl, 

55 A die Gruppe — C2H4— oder — CgHr— und n 1 oder 2 bedeuten. 

Die erfindungsgemSBen organophilen Schichtsilikate lassen sich herstellen durch Umsetzen eines 
Schichtsilikats, das austauschbare Kationen aufweist, mit einem Salz, das als Katlon eine quartare 
Ammoniumverbindung der oben angegebenen Formel enthilL Die UmseUung erfolgt in Gegenwart eines 
Ldsungsmittels fQr die quartire Ammoniumverbindung, vorzugsweise in Wasser; jedoch kdnnen auch 

50 organische Ldsungsmittel, wie Alkohole verwendet werden. Die quartSren Ammoniumverblndungen 
enthalten als Anionen die Anionen von organischen Sauren, Halogenid-, Methosulfat- oder 
Methophosphat-lonen. Als organische SSuren kommen insbesondere In Frage Ci— C,- 
Alkanmonocarbonsiuren, Ci— Ce-Hydroxymonoalkancarbonsauren, Cr-Ce-Alkandlcarbonsiuren, Mono- 
oder Dl-hydroxy-Ca— Ce-alkandicarbonsauren, Fumarsaure, Malelnsaure, CItronensSure oder BenzoesSure. 

55 Bevorzugte Sduren sind Essigsdure, Fropionsaura und MilchsSure. 
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Als Schichtsilikate werden verwendet bekannte natflrliche oder synthetlsche Schichtsilikate, 
insbesondere 2:1 Schichtsilikate, vorzugsweise Hectorit, Bentonit, IVIontmorillonit, Beidellit, Saponit und 
Sterensit Wenn natOrliche Tonminerale eingesetzt werden. ist zuvor eine Reinlgung des Rohprodulctes 
durch Abtrennung von nicht quellfihigem IVIaterial notwendig. Vorzugsweise sollte das Schichtsilikat in 

5 einer hoch quellfShigen Form, 2.B. der Natriumform vorliegen. Diese Form laSt sich leicht durch eIne 
vorgeschaltete lonenaustauschreaktion herstellen. Besonders gOnstig ist es, wenn die eingesetzten 
Schichtsilikate mdgiichst fein verteilt sind. „ lu 

Die KristallgroSe laSt sich Ober die Halbwertsbreite von Rdntgenbeugungsreflexen messen (H. 
Krischner. EInfuhrung in die Rdntgenfeinstnjkturanalyse, Braunschweig, 1980). Die KristallgroSe von 

>o Schichtsilikaten laSt sich speziell durch die Halbwertsbreite des Reflexes, der der OSO-Ebene zugeordnet 

^''^AmSSmhalS^ bwihrtSchlchtsilikate, deren 060-Halbwertsbreiten zwischen 0,8 und 1,2' (26). 
vorzugsweise zwischen 03 und 1.0" 126) Hegen. Schichtsilikate rnit der angegebenen Halbwertsbrei e 
lassen sich leicht synthetisch herstellen. Besondeis bewihrt hat sich die Verwendung von Hecto ten. die 
ts unter hydrothermalen Bedingungen synthetisiert wurden. Die so erhaltenen hoch queljah^gen 
Schichtsilikate sind fOr die Herstellung der erfindungsgemaBen organophllen Schichtsilikate besonders gut 

^^'is^^st fur eine Gelbildung wOnschenswert, wenn das verwendete Schichtsilikat eine 
lonenaustauschkapazitat von 50-120 mVal/100 g, insbesondere 80-100 "^^^^^^^ JiSin^^^^aL^n 
20 Die Herstellung eines synthetlschen Hectorits aus einer Magnesiumionen '>'\^»^I^^'^.^!^^l 
Losung oder Suspension, einer NsaO-Quelle und einer SiOrQuelle wind in der DE-OS 3 207 886 
beschrieben. Dabei kflnnen Lithium- und/oder Fluoridionen anwesend sein. Wenn die SiOs-Queile (meist 
Wasserglas) nur ganz gerlnge Mengen an geldstem Aluminium enthSIt, kdnnen dem Rff "^'o^fansatz noch 
gerWge Mengen an Aluminiumionen zu gesetzt werden, sofem man die lonenaustauschkapazitat des 

25 erhattenen Hectorits noch etwas erhdhen mdchte. ^ „,„ mn „ e;..hi..htBii!Wat 

FOr die Herstellung des organophiien Schichtsilikates ist es empfehlenswert pro 100 g Schichtsihkat 
mindestens 80 mVal der quartaren Ammoniumverbindung, vorzugsweise 100 bis 150 niVal zuzusetzen. 
Oftmals werden die quartaren Ammoniumverbindungen nicht in Form einer Reinsubstanz gehefert. 
sondern sie enthalten noch organlsche L5semittei, wie ^B- 'soP^P^jJo^Diese Lasernittel 
30 iedoch die qualitative Beschaffenheit des erflndungsgemafi hergesteiiten organophiien Schichtsilikates 
nicht. Wenn man zur Herstellung der erfindungsgemBBen organophiien Schichtellikate von syntlietlschen 
Substraten ausgeht. so ist es nicht erforderllch, diese Slllkate nach der Synthese von der a kalischen 
IVIutteriauge abzutrennen. die noch graSere Mengen an Fremdsalzen enthalten kann. Dte e'ngss^e 
SiSkatsusSension kann vielmehr, in Abhangigkeit vom Gehalt an Schichtslilkat. g«?«b|n«nfans mit Wasse 
verdOnnt und nach Abpuffem auf pH 8-9.5 mit anorganischen SSuren. wie Schwefelsaure, o^^^ 
organischen SSuren mit der quartaren Ammoniumverbindung versetzt werden. Es hat sich jn diesem 
Ziwammenhang bewahrt. die Belegung des Schlchtsllikats mit dem organischen Kation in zwei Schritten 
vorzunehmen. wobei im ersten Schritt der gr6Bere Anteil an quartarem Ammoniumsakr yewenden 1st. 
Nach dem ersten Schritt lassen sich leicht die Feststoffe von der waUrigen Phase (die die Fremdionen 
enthait) abtrennen. Die Belegung mit quartarem Ammoniumsalz im zweiten Schritt erfordert keine 
beaonderen IMalinahmen und liBt sich wie die im ersten Schritt durchfQhren. 

FOr eine Umsetzung mit den quartaren Ammoniumverbindungen in wiBriger Phase bereltet man erne 
Tonsuspenslon mit einem Gehalt von 1-10 6ew.-%. Schichtsilikat, vorzugsweise G^--^; P'«f « 

Suspension wird auf BO-IOO-C. vorzugsweise 70-80'C eiwarmt Der Austausch gellngt auch bei 
R^umtemperatur, dauert dann aber langer. Be! EinsaU aktlvterter Slllkate. d.h. Silikate In der Na-Form. Ist 
eine Verweilzeit von 15—60 min, Insbesondere 20-30 minvollauareichend. . ^ j 

Nach erfolgter Umsetzung wIrd das Organosillkat abgesaugt salzfrel gewaschen, getrocknet und In 

^"^S sS heraeStellte organophile Schichtsilikat ergibt bel der DIsperalon In organischen Lflseniitteln 
(Toluol, Chlorbenzol. Xylol. Benzin, Alkohole und Ketone) Paaten f"'* S"*?"- , ^f^^^Jg : 
Kohlenwasserstoffe mit heherem IVIolekulargewicht fOhren zu ^«3teren Staminparten. Der Fes^fgeh^ 
an organophiiem Schichtsilikat iiegt bei 5 bis 60 Gew.-%. vorzugsweise bei 1 5 Ijis 40 Gew,-%. Diese Pasten 
sin5?n den^ rheologlschen Eigenschaften vergleich.bar mit Produkten des Standes f Sle w^aen 

iedoch verbesserte Lagerstabilitat auf. Warden allerdlngs die synthetischen Schichtsilikate mit den 
angegebenen Halbwertsbreiten von 0.8«-1.0' (26) eingesetzt. so lassen sich noch hochkonzentnerte 
Pasten mit guten rheologlschen Werten und erhahter Lagerstabilitat einsetzen. AH.4iti«o 
Die erfindungsgemas hergesteiiten organophiien Schichtsilikate eignen sich besonders als Additive 
mit verbesserten Thioxotropierungseigenschaften und zur Verminderung der Neigurig ^""^ AbMtzen In 
Systemen. die auf organischen Lasemittein basieren. z.B. fOr Lacke und Rostschutzprimer. Die Erfindung 
60 wird durch die folgenden Beispiele naher eriautert 

Beisplel 1 

EIn synthetischer Hectorit mit einer lonenaustauschkapazitat von 90 ""^al/IM g wird i^t einer 
quartaren Ammoniumverbindung der Formel li umgesetrt, wobei auf 100 g des Silicats 120 mval der 
es Ammoniumverbindung aufgebracht werden. 
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» Rg = Stearylalkyi 
n = 1 - 2 

Der Austausch erfolgte in der waSrigen Phase bei einer Konzentration an Hectorit von 3 Gew,.yo Qber 
einen Zeitraum von 30 min be! einer Temperatur von 6(rc. Das erhaltene Organosificat wlrd von der 
wSBrigen Phase abfiltriert, gewaschen und bel 7(rC bis zur Gewlchtskonstanz getrocknet 

Von dam pulverfdrmigen Produkt wird eine Stammpaste hergestellt, die sich aus 85 g Xylol. 10 g 
Organosilicat und 5 g Additol^* XL 270. einem Netz- und Gellermittel, zusammensetrt. 
urga^osiucai^^^^g^^^ erflndungsgemas hergestellten Organosilicats wlrd em Rostpnoier nach der 

fblgenden Rezeptur zusammengestellt: 

6,5 g Phenolhare (Phenodur** PR 263, 70 %lg in Butanoi) 
12,5 g PIgmentmischung* w ^ /i i • r qi 

1 g Carbamidsaureesterhara au3 Butylurethan und Formaldehyd (Uresin B) 

1 g der Organoslilcatpaste wis oben beschrieben 
57,5 g Losemittelmischung** 

9,5 g Polyvlnylbutyral 

2 q Phosphorsdure 85 5ig 1 :1 in Butanoi ^ . . 
Der so hergestellte Rostprlmer wurde bezQgllch seiner VIskosititen, seinesjjtrenn- und wlnw 

Ah-ofTuorhait^ns untarsuchL Ferner wurde zur DurchfQhrung seines anwendungstechnischen Tests auf 
^SelS A^Sn^^ von 35 aufgebracht An diesen Blejen wu«le der 

GiS«dInl"nach DIN 53 151 durchgefQhrt und die Anderung des Rims nach 14^atlger Wasserlagerung 
aufejneBlasenWIdung^gepr^^ erfindungsgemaB hergestellten Organosilicat warden fofgende Daten 
erhalten: 



40 



45 



so 



55 



60 



65 



VIskositdt 


nach Herstellung 
nach 40 Tagen 


458 
58s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 
2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 
2 


Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenblldung 


nach 14-taglger 
Wasserlagerung 


keine 



Die Messung der Vfskositit erfolgte durch IVIessung der Auslaufeeit im Ford-Becher nach 4-DIN 53 21 1 . 
Beurteilung Abtrennverhalten: Es wurde die Blldung einer pigmentfreren Phase beobachtet, die auf dem 
Primer aufschwimnnt Die Beurteilung erfolgt in Abhanglgkeit vom Volumen; 



keine Trennung 0 
leichteTrennung 1 
1 0% des Gesamtvol. 2 



25% des Gesamtvol. 3 
50% des Gesamtvol. 4 
75% des Gesamtvol. 5 



FQr die Beurteilung des Absetzvertialtens wurde die Blldung eines Bodensatzes und seine Konsistenz 
herangezogen: 



*Dle Pigmentmischung setzt sich wie folgt zusammen: 32 g Zlnkgelb, 20,8 g Zinktetraoxichchromat 

38,5 g Methylethylketon, 14,8 g Toluol. 
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Hauch eines 
Bodensatzes 
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0 Bodensatz^leichtaufruhrbar 2 

1 Bodensatz, nocht gut aufrOhrbar 3 



Beisplel 2 (Vergleichsbeispiel) 
Ein synthetlscher Hectorit mit elner lonenaustauschkapazitSt von 90 mval/100 g wird, ^le InBeispW 1 
beschrielin, mit BenzyldlmethYlstearylammoniumchlorid umgesetzt Der erhaltene Organohectorrt w.rd 
wie beschrleben in einem Primer ausgetestet Dabei wird folgendes Resultat erhalten: 
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Viskositat 


nach Herstellung 
nach 40 Tagen 


39s 
45s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 
2 


Abtrennen 


nach 40 Tagen 


3 




nach 6 Monaten 


5 


Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenblldung 


nach 14-tatiger 
Wasserlagerung 


keine 



Beispiel 3 (Vergleichsbeispiel) 
Es wird wie In Beispiel 1 und 2 ein Organohectorit unter Einsau von Ethanolmethyldistearyl- 
ammoniumchlorid hergestellt und ausgeprOft. Der Rostprimer zeigte folgendes Resultat: 



Viskosltit 


nach Herstellung 
nach 40 Tagen 


50s 
60s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


0 
2 


.Abtrennen 


nach 40 Tagen 
nach 6 Monaten 


2 
4 


Gitterschnitt 


nach 2 Tagen 


GT1 


Blasenblldung 


nach 14-tStlger 
Wasserlagerung 


keine 



Die Belspiele zeigen, daB ein erflndungsgemaS hergesteliter Organohectorit das Abselzverhalten in 
polaren Fomiulierungen wesentllch verbessert unter Beibehaltung aller Qbrigen Eigenschaften. 

Beispiel 4 (Vergleichsbeispiel) 
Dieses Beispiel zeigt daS der EInsatz der beschriebenen quarternaren Ammoniumverbindungen auch 
dann Vorteile bietet, wenn als Ausgangs-Schichtsilicate naturliche Bentonite mit an sich nicht bevorzugter 
nledrlgerer Austauschkapazitat verwendet werden: Ein natQrIicher Bentonit mit geringerer 
Austauschkapazitat AK (Bentonit EPH der Fa. SQdchemie, MQnchen, AK« ca. 60 meq/100 g) wird mit der 
in Beispiel 1 verwendeten quartaren Ammoniumverbindung umgesetzt, wobei auf 100 g des Bentonits 80 
meq der Ammoniumverbindung eingesetzt werde. Die AusprQfung erfblgte wieder In einem Rostprimer 
der angegebenen Rezeptur. Sie erbrachte folgendes Resultat: 



Viskositat 


nach Herstellung 


42s 




nach 40 Tagen 


56s 


Absetzen 


nach 40 Tagen 


0 




nach 6 Monaten 
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Abtrennen 


nach 40 Tagen 


1 




nach 6 Monaten 


3 
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Gltterschnrtt nach 2 Tagen GT 1 

Blasenbildung nach 14-tatlger 

Wasserlagerung keine 

Patentanspruche fur die Vertragsstaaten: BE CH DE PR GB IT U NL SE 

1 Gelbildendes organophlles Schichtsilikat, dessen austauschbare Kationen ganz oder teilweise durch 
organische Kationen ersetzt sind, dadurch gekennzeichnet, daS das organlsche Katlon em quartares 
Ammonlunn-lon der Fbrmel I 

R,-H-{A-0) -COR. (I) 
/5 1 J n 4 

ist, wobei Ri und Rj gleich oder verschieden sein kdnnen und Cflr-Cso-AlkyI oder Cer-Cso-Alkenyl, R3 C1--C6- 
20 Alkyl, R4 Cn— Ce-AlkyI, A die Gruppe — C2H4— oder — CaHe— und n 1 oder 2 bedeuten. 

2 Gelbildendes organophiles Schichtsllikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS es em 
quartares Ammonium-Ion der Forme! I enthalt wobei R, und Ra gleich oder verschieden sein konnen und 
C^„.Ailcy1 Oder Cff-Cis-Alkenyl, R3 Ci— C4-AlkyL R4 C,— Ce-AlkyI, A die Gruppe — C2H4- oder -CaHe- 
und n 1 oder 2 bedeuten. . u * j o j- 

25 3. Gelbildendes organophiles Schichtsllikat nach Anspruch ^, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Schichtslllkate Hectorite, Bentonlte und Montmorillonite darstellen. ^ „ ^. 

4. Gelbildendes organophlles Schichtsllikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS die 
Schichtslllkate erne lonenaustausdikapazitat von 50—120 mval/100 g Schichtsllikat, vorzugsweise von 
80— lOOmval/IOOgSlllkatbesitzen. ^ . ^ _. ^ . t u ^ 

30 5. Gelbildendes organophlles Schichtsllikat gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daS die 
Schichtsilikate 060 Halbwertsbreiten von 0,8— 1.2^ vorzugsweise von 0,8—1,0" (28) besltzen. 

6. Gelbildendes organophiles Schichtsllikat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB 
mindestens 80% ailer austauschbaren Kationen durch das quartare Ammoniumkation ersetzt sind. 

7. Verfahren zur Herstellung des gelbildenden organophilen Schichtsilikats nach Anspruch 1, dadurch 
35 gekennzeichnet daS man das Schichtsllikat in einem lasemittel vorzugsweise In Wasser, mit einem Salz 

umsetzt das das quartare Ammonium-Ion der Formel I enth§lt 

8. Gelformige Dispersionen mIt einem Gehalt an Schichtsillkaten In einem organischen Losemittel, 
dadurch gekennzeichnet daS die Dispersion 5 bis 60, vorzugsweise 15 bis 40 Gew..% des gelbildenden 
organophilen Schichtsilikats nach Anspruch 1 enthalt 

PatentansprQche f Qr den Vertragsstaat: AT 

1. Verfahren zur Herstellung gelbildender organophller Schichtslllkate, deren austauschbare Kationen 
ganz oder teilweise durch quartare Ammonium-lonen der Formel 

R -N-{A-0) -COR- (I) 
I j n 4 
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ausgetauscht sind, wobei Ri und Ra gleich oder verschieden sein kdnnen und C« — Cgo-AlkyI oder C^— C30- 
Alkenyl, R3 Ci— Ce-A!kyl, R* C^— Ce-Alkyl, A die Gruppe — CaH*— oder — C3— He— und n 1 oder 2 bedeuten, 
55 dadurch gekennzeichnet daS man das Schichtsllikat in einem Lfisemittel, vorzugsweise in Wasser, mit 
einem Salz umsetzt, das das quarters Ammonium-Ion der Formel I enthalt 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daS man solche Schichtsilikate hersteljt die 
ein quartares Ammonium-Ion der Formel I enthalten, wobei R^ und Ra gleich oder verschieden sein konnen 
und Cs-Cia-Alkyl oder Cg-Ci8-Alkenyl, R3 Ci-C4-Alkyl, R4 Ci-C,-Alkyl, A die Gruppe -CaH*— oder 

60 — CaHff— und n 1 oder 2 bedeuten. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daS man gelbildende organophile 
Schichtsilikate herstellt die Hectorite, Bentonlte oder Montmorillonite enthalten. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daS man solche Schichtsilikate verwendet die 
eine lonenaustauschkapazitit von 50—120 mval/100 g Schichtsllikat vorzugsweise von 80—100 mval/100 g 

55 Slllkat besltzen. 
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5. Verfahren nach Ansproch 1. dadurch gekennzeichnet dafJ man solche Schichtsilikate verv/endet. die 
ntm HaihwertsbrBiten von 0.8 — 1^'. vorzugsweise 0,8 — 1,0° (26) besitzen. 

2 KiXren nLh aSsp^^^ gekennzeichnet, daS mlndestens 80% aller austauschbaren 

Katlonen durch das quartare Ammoniumkatlon ersetzt werden. • i 

7 Gelformige Dispersionen mit einem Gehalt an Schichtsilikaten in eineni organischen L«semittel. 
dadurch getennzeichnet. daS die Dispersion 5 bis 60. vorzugsweise 15 bis 40 Gew.-% des gelbildenden 
organophilen Schichtsilikats hergestellt nach Anspruch 1 enthalt 

Ravendicatlons pour lea Etats contraetants: BE CH DE FR GB IT LI Nt SE 

1 Phyilosilicates organophlles formant un gel, dont les cations ecliangeables sent ramplacjs en 
totairt/ ouCpartie par des cations organiques. caracterisfe en ce que le cation organlque est un ion 
ammonium quaternaire de fbrmule I ci-dessous: 

R -H-(A-O) -COR. 
I I n 4 

dans laquelle R, et R„ qui peuvent Stre identiques ou difttrents I'un de rautre. sont chacun 
alSnyle en Cet R%ont des alkyles en C,-C.. A est lo groupe--C^ 

^ *'VphYllosillcate organophile selon la revendlcatlon 1. caract*rl8*en cequ'll contientun ion an^^^oni""; 
quaternaK formula I dans lequel R, et R.. Identiques ou diff6rents, sont des alky^s ou d« alc6nyle8 en 
c!r^3, R3 est un alkyle en C-C*. R* un alkyle en C,-Cs, A le groupe -C,H«- ou -C,H^ et n le nombre 

^ "V'phyilosillcate organophile selon la revendication 1. caracterise en ce que le phyllosilicate est une 
hectorite, une bentonite ou une montmorillonito. _uwii-»tii,<at« „ una 

4 Phyllosilicate organophile selon la revendication 1, caract6r.se en ce J« Pf'y"^'"*^*®^ ""f 
capadti dSaSe d'lons de 50 h 120 mval/100 g du phyllosilicate, de preference 80 % JJ^^ient^e 

5 Phyllosilicate oiganophila selon la revendication 1, caract6riseen ce que le phyllosilicate presente 
de8deml-largeurs060de0,8 41,2°, depr6f6rencedeO,8 6 1,0"(2e). .„...,„„ 

RPhylBlSte organophile selon la revendication 1, caract6rls6 en ce que 80% au molns de tous les 
cations 6changeables sont remplacfa parte cation ammonium quaternaire. ,..„„Hr<.=itmn 1 

7 Proc6d6 de prfiparatlon du phyllosilicate organophile formant un gel seton la ^v«"*cation 1. 
proc6d6 ^ract6ris6 en ^ que I'on fait r«agir le phylloslllcate dans un soivant. de pr«fdrence dans de 1 eau, 
avec un sel contenant I'lon ammonium quaternaire de formule I. . ^ - 

^ 8 DSeSrns "ormant des gels, qui contlennent des phyllosilicate. dans un so'^'^^t organique 
^ dispersions caract6rls6es en ce qu'elles contiennent de 5 i 60% en polds, de pr«6rence de 15 i 40%. d un 
phyllosilicate organophile formant un gel, selon la revendication 1. 

Revendleatlons pour I'Etat contractant: AT 

^ 1 Procidd de oriparation de phyilosilicates organophlles formant un gel. dont les cations 
dchaiigea^ sort 6i5.?n^6s en totalitS en partle par des ions ammoniums quaternaires de formule: 

' • • (I) 
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R -H-CA-O) -COR- 



ss 



60 



(dans laquelle R, et R„ qui peuvent dtre identiques oudiff6rente I'un del-au^^^^ 

r^ri':u«d?Sra-:rii-^rqu^^^ 

ammoKuSrna ?eTformule I dans lequel R, et R. identiques ou diffdrents. sont des alkytes ouje^ 
SIeJIlii-C,,.R, est un alkyle en C,--C.,R*unalkyte en C,-C,.Ategroupe-C^^ou-C^^ 



" 'STrSd'eSlon la revendication 1, caract6ris6 en ce que I'on prtpare des PM'osi"^^^^ organophiles 
es formant Xgeis. qui contiennent une hectorite, une bentonite ou une montmonllonite. 
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4 Proc6d6 selon ta revendicatlon 1, caracterls6 en ce que I'on utilise des phyljosillcates ayant une 
capacity d'6change d'ions de 50 ^ 120 nnval/100 g du phyllosilicate, de preference de 80 h 100 mval/100 g. 

5. Proced6 selon la revendicatlon 1, caract6ris§ en ce que I'on utilise des phyllosilicates qui presentent 
des demi-largeurs 060 de 0,8 h 1,2^ de pr6f6rence de 0,8 d 1,0' (2 0). 

6. Proc6d§ selon ia revendicatlon 1, caracteris6 en ce que 80% au molns de tous les cations 
6changeables sont remplaces par le cation ammonium quaternaire indiqu§. 

7 Dispersions formant des gels, qui contiennent des phyllosilicates dans un solvant organique, 
dispersions caract6ris6es en ce qu'elles contiennent de 5 ^ 60% en poids, de preference de 15 ^ 40%, d'un 
phylloslllcate organophile formant un gel, selon la revendicatlon 1. 

Claims for the Contracting States: BE CH DE FR GB IT LI NL SE 

1. A gel-forming organophllic layer silicate whose exchangeable cations have been wholly or partly 
replaced by organic cations, wherein the organic cation is a quaternary ammonium ion of the formula I 

R,-N.(A.O) -COR. . (I, 

20 1 I n 

where Ri and can be identical or different and denote Ce— Cso-alkyI or C«— Cao-alkenyl, R3 denotes C,— C^- 
25 allcylr R4 denotes Ci— Ce-aiM. A denotes the group — C2H4— or — CgHe— and n denotes 1 or 2. 

2. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed In daim 1, which contains a quaternary 
ammonium ion of the formula I where R, and R2 can be identical or different and denote Cr-Cis-alkyl or 
Cg— Cia-alkenyi, R3 denotes C,— 4-alkylr R4 denotes Ci—Ce-allcyU A denotes the group— C2H4— or— CaH^- 
and n denotes 1. or 2. * 

30 3. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein the layer silicates are 
hectorites, bentonites and montmorillonites. 

4. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1 , wherein the layer silicates have an 
ton exchange capacity of 50—120 meq/100 g of layer silicate, preferably of 80—100 meq/100 g bf silicate. 

5. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein the layer silicates have 060 
35 half-valuewidthsofO.8— 1. 2", preferably of 0.8— 1.0" (28). 

6. The gel-forming organophilic layer silicate as claimed in claim 1, wherein at least 80% of all 
exchangeable cations have been replaced by the quaternary ammonium cation. 

7. A process for preparing the gel-forming organophllic layer silicate as claimed in claim 1, which 
comprises reacting the layer silicate in a solvent preferably In water, with a salt which contains the 

40 quaternary ammonium Ion Of the formula L 

8. A dispersion in gel form which contains layer silicates In an organic solvent, wherein the dispersion 
contains 5 to 60, preferably 1 5 to 40. % by weight of the gel-forming organophllic layer silicate as claimed In 
claim 1. 

45 Claims for the Contracting State: AT 

1. A process for preparing a gel-forming organophilic layer silicate whose exchangeable cations have 
been wholly or partly replaced by quaternary ammonium ions of the formula 

R -N.(A-O) -COR- «) 
I I n 4 



55 



60 



«2 



Where R, and R» can be identical or different and denote Cv-Cjo-allcyi or C,— Cao-alkenyl, R, danotesC,— C,- 
allcyl, R4 denotes Ci-(VallCYl, A denotes the group -C,H^ or-CH.- and n denotes 1 or 2. 
comprises reacting the layer silicate in a solvent, preferably in water, with a salt which contains the 
quaternary ammonium ion of the fornriula I. j 

2 The process as claimed In claim 1. wherein the layer silicates prepared contain a quaternary 
ammonium ion of the formula I where R, and Rj can be identical or different and denote Ca-C,8-allicyi or 
C«-Ci8-all<enyl, R, denotes C,— C«-allcyl, R* denotes C,— CrSlkyl- A denotes the group — CjH*— or -CjMr- 



es and n denotes 1 or 2. 
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3 The process as claimed in claim 1, wherein the gel-forming organophllic layer silicates prepared 
~"^4' lEfp^o'S^ Wafi ?n cTa^ rift e layer silicates used have an ion exchange capacity of 

"'^e.-^e^^ltc^tiir^ da' m 1 . wherein at least 80% of all exchangeable cations are replaced by 

rTSS:::inT^T^^'^^^ contains layer silicates in an organic solvent, wherein the dispe^on 
conteinsStSSo. preferably 15to 40. % by weight of the gel-forming organoph.lic layer silicate as claimed in 
claim 1. 
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